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. Zusainmenf ajssung . 

Die Brfindung betrifft Polyn,er-Nanoco^osi t e-Blend S aus 
Polymeren und nanodispers delaminierten Schichtsilikaten 
«t vorteilha-ften Eigenschaf ten und Verfahren zu ihrer 
Herstellung. ' j 

• ErfindungsgemaG enthalten die Pblymer-Nanocomposite- 
Blends 

a) Polyamid (PA) von 55 bis 95 % 7 

b> Polypropylen -(PP) von 4 bis 40 % und • ' 

O nanodisperse S.chichtsilikate von 1 bis l 0 % 

Gegeben*nfalls kann ein Zusat 2 von ublichen Stabilisato- 

ren und Pulls toff en enthalten sein. 

Das Schichtsilikat ist ein vorzugsweise mit Onium-Xonen • 
modxf 12 iertes naturliches Natrium-Montmorillonit / Hekto- 
rit " Ben t°nit oder synthetisches Mica. 

Eine Besonderheit dieser Nanocomposite-Blends ist' in ei- 
ner Organisation der Schichtsilikate an' der Grenzflache ' 
zwxschen den Polymeren zu sehen, wodurch die bberflachen- 
spannungsdiff erenz zwischen. den unmischbaren Polymeren 
erniedrigt wird, was einer Compatibilisierung nahe kommt . 
Es resultieren „ Polymer-Nanocomposite-Blends" mit vor- ' 
teilhaften Werkstof feigenschaf ten, wie reduzierte Was^r- 
aufnahme und hohe Steifigkeit auch im kondi tionierten Zu- 
stand. . - 
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Die Voraussetzung fur die Verbesserung der Eigenschaf ten 
ist auf die Fahigkeit der eiiizelnen Schichten der 
Schichtsilikate zuriickzuf uhren, sach aufzuweiten (Inter- 
ka.lierung) oder sich vollkommen voneinander zu trennen 
(Exfolierung),- Damit werden eine vergrSlierte Oberflache 
des FUlistoffs und ebenfalls eine vergrdfterte Grenzflache 
zu dem Matrixpolymer geschaffen. Um eine Intercalierung 
-bzw: eine Exfolierung bei der Herstellung von, Polymer- . 
Nanocomposites zu erreichen, werden die, Schichtsilikate 
zunachst rait organischen Verbindungen durc'h Kationen- 
austausch modifiziert, d. h. organophil eingestel.lt 

Grundsatzlich bekannt sind auch Polyamid-Nanocomposites 
mit einer zweiten Polymerkomporiente . Die Einarbeitung von 
bromiertem Kautschuk [US 60-60539] oder maleinsaurean- 
hydrid-gepfropftem Polypropylen [X. Liu et al . Polymer 
42, 2001, 8235-8239] in in-situ polymerisierte . Polyamid 
6-Na-Montmorillonit-Nanocomposites fUhrte zu einer Ver- 
besserung der Schlagzahigkeit, jedoch nicht zur Verbes- 
serung der mechanischen Festigkeit des Polyamides. 

Polyamide (PA) sind aus dem he'utigen Leben nicht ' mehr • 
wegzudenken. Sie besetzen hochwertige Funktionen als Fa- 
sern, Folien oder Bauteile im weitesten Sinne. Eine Ein- 
schrankung grofier Anwendungsf elder ist auf Grund der Nei- 
gung zur Wasserauf nahme gegeben. So nimmt z. B. PA 6 bei . 
23 °C und 50 % Luf t.f euchti'gkeit 3 % Wasser auf, bei 100 % 
Feuchte sogar bis zu 9,5 ,%. Das eingelagerte Wasser hat 
bekanntlich erhebliche Auswirkungen auf wesentliche me- 
qhanische Kennwerte. 

Bekannt ist, dass in Blends aus Polyamid und Polyolefinen 
die Wasseraufnahme entsprechend dem Polyolef inanteil ge- 



senkt wird [L. Bottenbruch, R. Binsack; Kunststof fhand- 
buch; Carl Hanser Verlag," Munchen 1998]!. Eine Vertrag- 
lichkeitsmachung liber Additive bzw. f unktionalisierte Po- 
lyolefine,.z. B. Block- bzw. Pfropf copolymer e, und die ' 
damit verbundene Beeinf lussung. der Grenzf lachenadhasion, 
ist normalerweise unerlasslich. 

Das ist aber auch mit Nachteilen verbunden. Die Anwendung 
von Vertraglichkeitsmachern, wie f unktionalisierten Poly- 
olefinen. und Copolymeren ist meist mit einem Weichmacher- 
effekt verbunden und .f dhrt , zur Abnahme der Festigkeifc und 
Steifigkeit . , 

Aufgabe der vorliegenden Erfihdung ist die Beibehaltung 
der gunstigen Eigenschaf ten des Polyamid's wie Steifigkeit 
und gute thermische Eigenschaf ten auch im konditionierten 
Zustand.in Verbindung mit einer reduzierten Dichte gegen- 
iiber konventioneller 6las- bzw. Mineralienverstarkung so- 
wxe mit einer Kostenreduzierung gegenuber reinen Poly- 
amid-Nanocomposites. Dies soil mit einer Blendkomponente 
ohne zusatzliche Compatibilisierung mit Pfropf- oder " ' 
Block-Copolymeren erreicht werden . . * • 

Erfindungsgemaii gelingt dies durch Polymer-Nanocomposite- 
Blends, . die 

a) Polyamid (PA) von 55 bis. 95 %, 

b) Polyprop.ylen (PP) 'von 4 bis 4 0 % und 

c) nariodisperse Schichtsilikate von 1 bis 10 % 
enthalten. 

Gegebenenfalls kann ein Zusatz von an .sich bekannten 
Fullstoffen und Stabilisatoren enthalten sein. 



Polyan,ide warden durch eine Kondensationareaktion von 
Lactam it sine™ raeh r ala dreigliedrigen Ping und/ode 
o-Wnoaaure<„, ode, von mindeatens einer Diaaure und ' 
mindeatena einen, D±amin herg?stellt ' ^ 

denaation hergeatellten Polyamidharie aind Polyamidpoiy 
mere. oder. -Copolynere. Daa Polya m idharz 

rt mS ^ GrUP . Pe ' «»*•>»«" aus Ho rao polya m iden, Copolyan,!- 
dan und Gemiachen davon, und dieae Pelyanu.de 'aind entwe- 
der aemikriatallin Oder amorph. ' ■ ' 

_ Beiapiele far Mono.ere sind s-Caprolaota m , s-Aa,inoca P ron- 

IZl' ^T"' '-^—Ptaneaure, H-^inoundeoan 
aaure,. 9-Amrnononanaaure und a-Piperiddn . Beiapiele fur 
Draauren umfaaaen Adipinaaure, Sebacinaaure, Dodeoandi- 
aaure' x TS "P hth alaMure, ' 2-Methylterephthal- 

aaure, laophthalsaure, Naphtalindicarbonaaure . Beiapiele 
fur Dramrne aind Tetraraethylendiamin, Hexaroethylendiaroin 

al name o d mln ' "^^aninV undooaLtnylelT 

amrn, Dodecamethylendiamin, p-Amino-anillin und .-Xylol- 
diamxn umfassen. ■ 

Die Polyamide werden vorzugsweise' ausgev^ahlt .aus der Grup 
pe PoWrf (Nylon) 6 oder Polyamid (Nylon) 6/66 -nvit 0 Z 
20 * Polyhexamethylenadipamid Anteil . 

Besonders geeignet sind Polymer-Nanocomposite-Blends , die 
exn Polyamid 6 mit einer Losungsviskositat von 2,2 bis ' - 
4,0, vorzugsweise von 2,4 bis 3,5, enthait* 



:en . 



Ala Polypropylen korrunen Homopolymere oder statistische 
Copoly^ere oder Block-Copolymere aus Propylen .mit einezn 
oder mehreren Olefinen, ausgewahlt aus dem Bereich von 
Ethylen und linearen und/oder verzweigten C 4 - bis C 10 
1-Olefinen, zum Einsatz . 



Vorzugsweise werden Polypropylen-Homopolymere und Block- 
Copolymere mit einem geringen Ethylen-Anteii verwendet. 

Al,s Komporiente b) wird vorzugsweise ein Poiypropylen mit 
einem- Schmelzindex von 1 bis no, vorzugsweise von 5 bis 
30. ccm/10 min (230 °C/2,16 kg) gewahlt . 

Al-a. nanodisperses Schichtsilikat wird vorzugsweise' ein " 
mit Onium-lonen modif iziertes naturliches" Natrium- 
Montmorillonit, Hektorit, Bentonit oder synthetisches Mi- 
ca mit einer Kationenaustauscherkapazitat von 60 bis 
150 mval/100 g eingesetzt. 

> 

In den erfindungsgemafien Nanocomposite-Blends liegt eine 
Koexistenz zweief Phasen vor; so dass die organisch in- ' 
terkalierten schichtsilikaten hauptsachlich in der. Poly- 
amidphase dispergieren bzw. Sxfolieren. Eine Anlagerung 
von exfolierten Schichten an der Grenzflache mit der Po- 
lypropyleriphase konnte mittels Transmissions-Elektronen- 
mikroskopie beobachtet werden (Abb. 4). Dabei wird ange- 
nommen, dass Wechselwirkungen zwischen der Polyamid und • 
Polypropylenphase durch die organisch interkalierten und 
• delaminierte Schichtsilikate initiiert werden. 

Unter 6inem delaminierten Sphichtsilikat ' (Narioclay, orga- 
nisch interkaliertem) im Sinne der Erfindung sind quell- 
fahige Schichtsilikate . zu verstehen, bei denen durch Urn-' 
setzung mit sogenannten Hydrophobierungsmiteln die 
Schichtabstande der einzelnen Silikatschichten vergrofiert 
worden-sind." So fUhrt -im Falle von Montmorillonit die in- 
tercalation mit geeigneten vorzugsweise kationischen In- 
terkalationskomponenten zu einem" Zwlscnenschichtabs tand "• 
,-zwischen 1,2 und 5,0 nm. 



Bevorzugt sind Schichtsilikate mit einer Kationenaus- 
tauschkapazitat von mindestens 50, vorzugsweise 60 bis 
150 mval/l.OO g. Die' in diesen quellfahigen Schichtsilika- 
ten austauschbaren Alkali- und ' Erdalkalimetalle werden. im 
Sirine einer • Ionenaustauschreaktion paftiell oder voll- 
standig durch Onium T , Airanonium-,' Phosphonium- oder Sulfo- 
niumionen substituiert . Besonders' bevorzugt sind quellfa- 
hige Schichtsilikate, bei deneh 50 bis 200 % der aus- 
tauschfahigen anorganischen Kationen durch organische ( Ka- 
tionen" ausgetauscht sind. 

. Zur Interkalation geeignete kationische , Stickstof fverbin- 
dungen sind Alkylammoniumionen wie Laurylammonium, My- 
ristylammonium'oder Palmitylammohium. Weitere bevorzugte 
kationische Stickstof f verbindungen sind quaternary Ammo- 
nlumverbindungen wie beis'pielsweise Distearyldiemethyl- ■' 
aramoniumchlorid und Dimethyldistearylbenzylammoniumchlo- 
rid. 

Als bifunktionelle kationische Stickstof fmolekule sind 
insbesondere. Q-Minocarbonsauren • wie Q-Aminoundecan-- 
saure r . Q-Aminododecansaure, Q-Aminocaprylsaure oder Q- 
Aminocapronsaure verwendbar. 

Weitere bevorzugte stickstof fhaltige Interkalationskompo- 
nenten .sind Caprolactam, Lauryllactam, Melamin und oligo- 
mere wasserloslicher Amide. 

Bevorzugt werden alle stickstof fhaltigen Interkalati- 
onskomponenten in protonierter Form eingesetzt. Fur die 
Projibnierun^ .sind alle w^.sserloslichen organischen oder 
anorganischen Sauren geeignet. Bevorzugt sind Mineralsau- 
ren wie Salzsaure, Schwef elsaure, Salpetersaure und Phos- 



phorsaure, sowi.e Essigsaure, Ameisensaure, Oxals'aure und 
Citronensaure . 



Ala geeignete. Phosphoniumionen seien beispielsweise Doco 
syltrimethylphosphonium, Hexaf riacontyltricyclohexylphos 
phonium, Octadecyltriet.hylphosphonium,. Docosyltriisobu- 
tylphosphonium, Methyltrinohylphbsphonium, Ethyitrihexa- 
decylphosphonium, bimethyldidecylphosphonium, Diethyldi- 
octadecylphosphonium, Octadecyldiethylallylphosphoriium, ' 
Tr'ioctylvinylbenzylphosphonium, Dibctydecylethylhydroxye- 
thylphosphonium, Docosyldiethyldichlofbenzylphosphonium, 
Octylnonyldecylpropargylphosphonium, Triisobutylperf li 
decylphosphonium, Eicosyltrihydroxymethylphosphonium, 
Triacontyltriscyanethylphosphonium und . Bistrioctylethy- 
lendiphosphonium genannt . 



.uor- 



Die oben genannten Interkalationskomponenten wirken als. ' 
Hydrophobierungsmittel und beeinflussen die Ober.flachen- 
. spannung von den Schichtsiiikaten, so dass die Polaritat 
und der gesamte Wert der Oberf lachenenergie sinkt..Nach 
der Compoundierung mit Polyamid sinken die ' Polaritat und 
ehtsprechend die. Oberf lachenspannung des Polyamides in 
Richtung der von dem unpolaren Polypropyien . Damit 
werden eine gute Durchmischung und feine Dispergierung . 
der Polypropylenphase. in den Nanocomposite-Blends er- 
reicht . 

Erfindungsgemafi werden Wechselwirkungen zwischen der Po-- 
lyamid- und Polypropylenphase durch die organophil modi- 
fizierten Schichtsilikate initiiert, wodurch eine Art ■ 
Vertraglichkeitsmachung geschaffen' wird. Die TEM-Untersu- 
chung an den erf indungsgemaJ3en PA 6/PP-Nanocomposi.te- 
Blends. zeigte eine feine Dispergierung der Polypropy- 
lenphase. Die Partikel .weisen eine Grdfie zwischen 0,1 und 



1 mn.auf (Abbildung 4a)." In Abbildung 4b sind exfolierte 
Schichtsilikate hauptsachlich innerhalb der Polyamid- 
matrix dargestellt, wobei eine Anlagerung der Schichten 
(dunkle Striche), die eine Art Kartenstruktur um die Po- 
lypropylenpartikel bilden, deutlich zu sehen ist. Durch ■ 
.eine erhohte Konzentration von organophile ' Schichtsilika- 
te an der Grenzflache der Polyamidphase mit Polypropylen 
wird die Oberflachenspannungsdifferenz zwischen den un- 
vertraglichen Polymeren erniedrigt . • 

Dadurch vereinigen in den beschriebenen PA/PP-Nanocompo- - 
■sxte-Blends die -Nanoadditive, die Elemente Verstarkung and 
Vertraglichkeitsmachung. Es entstehen Polymerblends , die 
in zentralen Eigenschaf tskennwerten den oben beschriebe- 
nen Blends uberlegen sind. 

Gegeniiber reinem Polyamid wird der Zug-E-Modul im spritz- 
frischen Zustand um bis' zu 50 % gesteigert, im konditio- 
nierten Zustand betrSgt diese Steigerung bis zu 150 %. l m 
Vergleich zu einem entspr.echend zusammengesetzten Polya- 
mid/Polypropylen-Blend betragt diese Steigerung im 
spritzfrischen Zustand bis zu 70 %, im konditionierten ■ 
Zustand mehr als 75 %. Die Wasserauf nahme der beschriebe- 
nen PA/PP-Nanocomposite Blends nach Konditionierung (ex- 
emplarisch bei 23 °C Und 95 % Luf tf euchtigkeit ) liegt 
deutlich unterhalb derer der reinen Nanocomposite wie ' 
auch des reinen Polyamid 6. Im gesattigten Zustand und 
nach einer Lagerung in Wasser fur mehr als 1800 Stunden" 
zeigen die Nanocomposite-Blends ebenfalls eine Verbesse- 
rung der Zug-E-Moduli um 150 %-im Vergleich zu reinem Po- 
lyamid. " 



• Die erfindungsgemafien Polymer-Nanocomposite-Blends konnen 
gegebenenfalXs iibliche Stabilisatoren und Fiillstoffe ent- 
halten. • 

. Eine Oder mehrere' andere essentielle Additive von Festi- 
gungs- .oder Verstarkungs-Fiillstof f en, Fulls toff en und 
Verdunnungsmitteln, ausgewahlt aus der Gruppe, bestehend 
aus Oxidationsstabilisatoren, Ldchtstabilisatoren,, Warme- 
stabilisatoren, UV-Stabilisatoren, Gleitmitteln, Trenn- 
mitteln, Pigmenten, Farbstof f en./ Flarranschutzmi'tteln, Fa- 

• serverstarkungsfullstoffen und Kernmittelh, konnen in den, 
MaBe zugegeben werden, dass sie die Eigenschaf ten, das 
Aussehen. und die Verarbeitbarkeit nicht beeintrachtigen,, 
d. h. 1 bis 80 Gew. -Telle, bezogen auf 100 Gew. -Telle der 
erf indungsgemaiien Polymer-Nanocompcisite-Blends . 

. Beispiele fur Oxidationsstabilisatoren und Warmestabili- 
sa.toren sind eine Mis'chung aus mindestens zwei Substan- 
zen, ausgewahlt aus der Gruppe, bestehend aus Metallha'lo- 
genen, wie Natrium-, Kalium-, Lithium und Kupfer- 
Halogenen; Chlorid, Bromid, Zink, g.ehinderten Phenolen, 
verschiedenen Arten Phosphor und Hydrochinonen . Beispiele 
fur UV-Stabilis'atoren sind Resorcinole, Salicylate, ge- 
hinderte Amine, Benzotriazole und Benzophenole . Beispiele . 
fur Gleitmittel und Trennmittel sind Stearinsaure, Stea- 
rinalkohol, Stearamid, Wachs, Carbonsaureester, Carbon- 
sauremetallsalze. Beispiele fur Pigmente sind Titandi- 
oxid, Cadmiumsulfid, Cadmiumselenit , Ultramarinblau und 

RuB. Der organische Farbstof f ist beispielsweise Nigro- 
sin. Beispiele fiir Flammschutzmittel sind organische Ha- 

logene, Nicht-Halogenide und Metallhydroxide . 

Beispiele fur Ftillstoffe und Verstarkerf iillstof f e sind 
Glasfasern, Glasperlen, Glasschnitzel, Talk, Kohlefaser, 
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Kaolin, Wollastonit, . MolybdansulfidV Kaliumtitanat , Bari- 
umsulfat, elektrisch leitender. Rufi und Aramidf ase'r . 

Daneben lassen sich auch andere Addifive, wie Feuerhemm- 
stoffe, Trop.fhemmer, magnetisierende Stoffe; EMI -Mas - 
kierungsmittel, antibakterielle Mattel, Geschmacksstof re, 
Metallinaktivatoren, Verwitterungsstabilisatoren, anti- 
• statische Mattel willkurlich einbringen. 

ErfindurigsgemaJi .werden die Polymer-Nanocomposite-Blends 
aus- den Komponenten 

a) Polyamid (PA) von 55 bis 95 %, 

b) Polypropylen (PP) von 4 bis 40 % und 

c) nanodisperse Schichtsilikate von 1 bis 10 %' und 

d) zusatzlich gegebenenf alls Stabilisatoren .und Fiillstof- 
fe ■ • . 

bei Tempetaturen Ube'r der Schmelztemperatur des Polymeren 
mit dem hoheren Schmelzpunk't in. einem Extruder oder Kne- 
ter in einem Schritt hergestellt. 

Vorzugsweise werden die Komponenten in .einem Doppel- 
schneck'enextruder mit einem Langen-Durchmesser-Verhaltnis • 
von 'iiber 32 compoundiert . 

Die erfindungsgemafie Art der Compatibilisierung. und 
gleichzeitigen Verstarkung erbringen neben einer redu- 
zierten Wasserauf nahme eine deutliche , Verbes'serung der 
mechanischen und thermischen Eigenschaf ten' von Polyamid 
6/Polypropylen-Blends, welche mit der Hilfe von konventi- 
onellen Haf tvermittlern nicht moglich ist. 

Ein weiterer Vorteil besteh't in, der. Preissenkung der re- 
sultierenden Nanocomposite-Blends durch die Polypropylen- 



komponente im Vergleich zu den reinen .Polyamid/Clay-. 
Nanocoraposites . 

Ihre bes.ondere Efgnung. und Verwehdbarkeit' erfplgt in 
Extrudaten, Spritzgussteilen oder Fasern. 

Die Erfindung wird an folgenden Beispielen naher erlau- 
tert, ohne darauf beschrankt zu sein. 



. Beispiete 

Die PA/PP-Nanocomposite-Blends wurden mittels eines Dop- 
pelschneckenextruders (ZSK 25/40, Coperion • Werner & - 
Pfleiderer) mit einem L/D-Verhaltnis vdn mindestens 40 
hergestellt. Die Polymere und die organisch ;.interkalier- 
ten Schichtsilikaten wurden in der ersten Zone mittels 
Polymer- bzw. Pulverwaagen zudosiert . ' Die Compoundierung 
erfolgtebei Temperaturen in den Zonen zWischeh 220. und 
260 °C und einer Drehzahl von 400 min" 1 . Die compoundier- 
ten. Nanocomposite-Blends wurden mittels Spritzguss (Ar- 
burg-Allrounder 320M 850-210) zu Priifkorper verarbeitet. 

Anhand von WAXS-Analysen (WAXS' = Weitwinkelrontgenstruk- 
turanalyse) wurden die Abstande zwischen'den Silikat- " 
plattchen bestimmt. Zusammen mit TEM-Aufnahmen konnten 
Ruckschlusse auf die. Exf olierungsgrade bzw. der Disper- 
gierung der Schichtsllikate und der Polypropylenphase in 
den Nanocomposite-Blends getroffen werden . (TEM = Trans- 
mi ssionsElektronenMikroskopie) 

Die. mechahischen Eigenschaf ten der Nanocomposite-Blends 
(spritzfrisch und konditioniert ) wurden im Zugversuch 
nach DIN EN ISO 179/leA gepruft. Die Warmef ormstabilitat 
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(HDT) wurde entsprechend ASTN D648 gemessen. Die Koriditi- 
onierung der Proben von den Be.ispielen 1 bis 4 wurde bei 
einer Temperatur von 23 °C und 95 % Feuchte far die Da.uer 
von .280 Stunden durchgefuhrt (Konditionierung l).An- 
schliefiend wurde ein. Teil der Proben im .Zugversuch ge- • 
pruft und der restliche Teil bei Raumtemperatur in- Wasser 
bis zur Sattigung gelagert (Konditionierung 2) . Die Zu- 
sammensetzung der Nanocomposite-Blends ist in deneinzel- 
nen Beispielen darge^teilt, und die Eigenschaf ten • sind in 
Tabelle 1 bis 3, die- Wa.sseraufnahme in Abbildung 1, 2 und 
die E-Moduli in Abbildung 3 auf gef uhrt . 

Losungsviskositat ' (LV) • bei PA 6, L6sungsviskositat gen.es- 
sen in 1% L6sung von 96 % Schwefelsaure. bei 230 °C, 



Beispiel 1 

Polyamid 6 mit Schmelzindex 4,9 (230 °C/2,16 kg) bzw: LV 
3,45 (Referenz Polyamid 6)> Polypropylen mit Schmelzindex 
5 ,(230 0 C/2,16 kg) und octadecylamin-modif iziertes Mont- 
morillonit'(z. B. Nanofil 848) im Gewichtsverhaltnis 
8 0/15/5 compoundiert . 



Beispiel 2 

Polyamid 6 mit Schmelzindex . 4 , 9 (230 °C/2,16 kg) bzw. LV 
3,45, Polypropylen mit Schmelzindex 5 (230 °C/2,16 kg), 
octadecylamin-modif iziertes Montmorillonit (z. B. Nanofil' 
848) und aminododecansaure-modifiziertes Montmorillonit • 
(z.B. Nanofil- 784) im Gewichtsverhaltnis 
7 9, 2/15, 8/2, 5/2, 5. compoundiert. 



Vergleichsbeispiel 3 

Polyamid 6 mit Schmelzindex 4 , 9 .(230 °C/2,16 kg) bzw. LV 
3, 4 5, .Polypropylen mit Schmelzindex 5 (230- °C/2, 16 kg) im 
Gewichtsverhaltnis 85/15 compoundiert . 



Vergleichsbeispiel 4 

Polyamid 6 mit Schmelzindex 4>9 (230 °C/2,16 kg) bzw. LV 
3,45 (Referenz Polyamid I) und octadecylamin-modif izier- 
tes Montmorillonit im Gewichtsverhaltnis 96,8/3,2 com- 
poundiert. 

Beispiele 1 und 2, .sowie Vergleichsbeispiele 3 und 4 sind 
auf Basis P6lyamid 6 mit'einer Losungsviskositat 3,45 
(MVI--4,9ccm/10min) . Die Eigenschaf ten von dem reinen 
Polyamid sind in Tabellen und Diagrammen unter Referenz 
PA 6 angef iihrt . ' ■ . 



Beispiel 5 

'Polyamid 6 mit Schmelzindex 22, 3 (230' o C/2,16 kg) bzw. LV 
2,7, Polypropylen mit Schmelzindex 24' (230 °C/2, 16 kg) , 
octadecylamin-modif iziertes Montmorillonit -(z.B. Nano- 
fil 848) im Gewichtsverhaltnis 80/15/5 wurden 'compoun- " 
diert 

Das PA 6/PP Nanocomposite-Blend zeigte . verbesserte mecha- 
nische und thermische Eigenschaf ten, eine E-Modulerhohung 
von 45 % und HDT Erhohung von 100 %. 

Eigenschaften:' E-Modul - 3860 MPa, HDT 8 1,8 Mpa— 95 °c. 
Das Polyamid 6, angewendet fur dieses Beispiel, hat einen 
E-Modul von 2700 MPa und HDT @ 1,8 M?a - 55 
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Die Ergebiiisse zeigen die nachf 'olgenden Tabell 



en . 



Tabelle 1 


: Eigenschaf'teri der 


erf indungsgemafien Nanocom- 




posite-Blends im 


spritzf rischen Zustarid 




Beispiel 1 


Beispiel 2 


VBeispiel. 3 VBeispiel 4 Referenz 








PA6 


Clayanteil 








in % 


• 5. 


' 5 


' 3,2 


E-Modul 








in MPa 


4348 


4036 


2786 43*92 31,80 


- HDT/SA 








ASTM D648 


100 


103 ' 


54, 3 104 68 


@ 1,8 Moa 








in °C 








Kerbschlag- 








zahigkeit 


2,15 


2, 35 


5 3,.9 6,9 


Charpy, in 


kJ/m 2 






Tabelle 2: 


Eigehschaf ten der 


erf indungsgemaflen Nanocom- 




posite-Blends nach 


Konditionierung bei 23 °C 




und 95 % 


Feuchte fur die Dauer von 280 Stun- 




den . 








Beispiel 1 


Beispiel 2 


VBeispiel 3 VBeispiel 4 Referenz 








PAfi 



Clayanteil 
in % 
E-Modul 
in MPa 
■Wasserauf- 
nahme in % 



3077 ' 2725 

1/18 1,15 



1941 
1,29 



3,2 
2249 



1516 



1,68 2,22 
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Tabelie 3:' Wasserauf nahme der erf indungsg'emafien Nanocom- 
posite-Blends nach Konditionierung bei 23 °C 
in Wasser-. • 

Beispiel 1 Beispiel 2 VBeispiel 3 VBeispiel 4 Referenz 

: : ■ : : : PA6 



Clayanteil 
in, % 

Wasserauf- 
nahme in % 



7,7 



7,7 



7,8 



3,2 
8,4 



9,4 



Die Abbildungen 1 bis 4- betreffen: 



Abbildung 1: 



Wasserauf nahme in Zeitabhangigkeit der Na- 
nocomposite-Blends bei 23 °C und 95 % re^ 
lativer Feuchte. 



Abbildung 2 :• 



Wasseraufnahme in Zeitabhangigkeit der Na- 
nocomposite-Blends bei 23 °C in Wasser. 



Abbildung 3 



Abbildung 4 



E-Moduli der Nanocomposite-Blends im 
spritzf rischen und konditionierten Zustand 
(23 °C/95'% relativer Feuchte - nach 28*0 
Stunden; 23 ° C/in Wasser - nach 1800 
Stuhden und nach 4 000 Stunden) 

TEM-Auf nahme von PA 6/PP Nanocomposite- 
Blends Ultradunnschnitte : a) kontrastiert, 
b) nicht kontrastiert 
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Pa'tentanspruche 

1. Polyme^-Nano'composite--Blends / die 
• a). Polyamid (VA) vcpn 55 bis 95 %, , . 

b) Polypropylen (PP) von 4' bis 40 % iind " 

c) nanodisperse Schichtsilikate von 1 bis 10 % und - 

d) • zusatzlicfr §egebenenf alls Stabilisatoren und Fttll- 
stoffe 

• enthalten: 

2 ,. Polymer-Nanocomposite-Blends nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Komponente a) ein Polyamid 6 
mit einer Losungsviskositat yon 2,2' bis- 4,0, vorzugs- 
weise von 2,4 bis 3,5) ist. 

3. Polymer-Nanocomposite-Blends nach Anspruch 1-, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Komponente b) ein Polypropy- 
len mit eine'm Schmelzindex von 1 bis 110, vorzugsweise 
von 5 bis 30, ccm/10 min (230 °C/2,16 kg) ist. 

I.- Polymer-Nanocomposite-Blends nach Anspruch 1 bis 3, ' 
dadurch gekennzeichnet, dass das nanodisperse Schicht- 
silikat ein mit Onium-Ionen modif iziertes naturliches 
Natrium-Montmorillonit, Hektorit, Bentonit oder syh- 
thetisches Mica mit einer Kationenaustauscherkapazitat 
von 60- bis 150 mval/100 g ist. 

. Verfahren zur Herstellung von Polymer-Nanocomposite- 
Blends, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponenten 

a) Polyamid (PA) von 55 bis 95 %, * 

b) Polypropylen (PP) von 4 bis 40 % und 

c) nanodisperse Schichtsilikate von 1 bis 10 % und 



d) zusatzlich gegebenenf alls Stabilisatoren und Full-' 
• - stoffe bei Temperaturen liber der Schmelztemperatiir' 
des Polymeren mit dem hoherfen » Schmelzpunkt in einem 
Extruder oder Kneter,' in einem Schritt compoundiert- 
werden . 

G.Verfahren zur Herstellung von ' Polymer-Nanocomposite- 
^lends' nach • Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, dass 
. die Komponenten 1 in einem Doppel schnecken- extruder mit • 
einem Langen-Durchmesser-Verhaltnis -von uber 32 com- x 
poundiert werden. 

7. Verwendung de^' Polymer-Nanocomposite-Blends nach einem 
oder mehreren der Anspruche 1 bis' 6, als Extrudate, 
Spritzgussteile oder Fasern. 



Abbildung 1 
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PA 6 - Referenz 
Beispiel 1 • 
BeispieI2 
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Lagerzeit, Stunden 
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. Abbildung 3 



gg^ spritzfrisch 

■ CZZj konditioniert (23°C/95% Feuchte) 280 h 
LJ konditiohiert (23°C/in Wasser) 1800h 
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Abbildung 4A 
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Abbildung 4B 
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